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(57) Abstract: The system is suitable for carrying out a discontin* 
uous rectification in a rectification column (1) or for carrying out a 
chemical reaction in a batch reactor (35) with an associated recti- 
fication column (1). The rectification column (1) can be operated 
with full reflux and comprises at least one column section (5; 6; 7; 
8) for mass transfer, at least one product container (3; 4; 35) located 
underneath the column section for collection and intermediate stor- 
age of the liquid flowing through the column section (5; 6; 7; 8) 
in a downward direction, and at least one other product container 
(2) for collection and intermediate storage of the head product (2*). 
A device (27, 28; 30 - 34) for selectively guiding the liquid into the 
product container (3; 4; 35) arranged underneath the column section 
(5; 6; 7; 8) or past said product container is also provided. When the 
system is operated to an industrial production standard it is possible 
to obtain a high degree of purity in the product thus obtained with 
high security and high yields. 

(57) Zusammenfassung: Die Anlage ist geeignet zum Durchfuh- 
ren einer diskontinuierlichen Rektifikation in einer Rektifikations- 
kolonne (1) oder zum DurchfUhren einer chemischen Reaktion in ei- 
nem Batchreaktor (35) mit einer aufgesetzten Rektifikationskolonne 
(1), wobei die Rektifikationskolonne (1) unter totalem Riickfluss be- 
treibbar ist und mindestens einen Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) zum 
Stoffaustausch, mindestens einen unterlialb des Kolonnenabschnitts 
(5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter (3; 4; 35) zum Auffangen 
und Zwischenspeichem der durch den Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 
8) nach unten gestr3mten Fliissigkeit und mindestens einen weite- 
ren Produktbehalter (2) zum Auffangen und Zwischenspeichem des 
Kop^rodukts (2') aufweist Eine Einrichtung (27, 28; 30 - 34) zum 
wahlweisen Lenken der Flttssigkeit in den unteiiialb des Kolonnen- 
abschnitts (5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter 
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(3; 4; 35) oder an diesem Produktbehalter vorbei ist vorgesehen. Beim Betreiben der Anlage im industriellen Produktionsmassstab 
wild nut hoher Sicherheit eine hohe Reinheit der gewonnenen Produkte bei gleichzeitig grossen Produklionsausbeuten erzielL 
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Aniaqe und Verfahren zum Durchfuhren einer diskontinuierlichen Rektifikation oder Reaktion 

Die Erfindung betrifft zum einen eine Aniage zum Durchfuhren einer diskontinuierlichen Rektifikation 
in einer Rektifikationskolonne oder zum Durchfuhren einer chemischen Reaktion in einem Batchre- 
aktor mit einer aufgesetzten Rektifikationskolonne, wobei die Rektifikationskolonne unter totalem 
Ruckfluss betreibbar ist und mindestens einen Kolonnenabschnitt zum Stoffaustausch, mindestens 
einen unterhalb des Kolonnenabschnitts angeordneten Produktbehalter zum Auffangen und Zwi- 
schenspeichem der durch den Kolonnenabschnitt nach unten gestromten Flussigkeit und minde- 
stens einen weiteren Produktbehalter zum Auffangen und Zwischenspeichem des Kopfprodukts 
aufweist. 

Der Kolonnenabschnitt zum Stoffaustausch kann je nach Art der Rektifikations-kolonne unterschied- 
lich ausgebildet sein. Es kSnnen Boden- und Fullkorperkolonnen sowie Sonderkonstruktionen wie 
Film- und Rieselkolonnen und auch Rektifikationskolonnen mit rotierenden Einsatzen (Spruhkolon- 
nen) und andere Bauarten venwendet werden. Die Erfindung ist nicht auf eine bestimmte Art von 
Kolonne eingeschrankt. Bevorzugt ist jedoch, wie weiter unter noch dargelegt wird, eine Ftillkorper- 
kolonne mit eingebauten Packungen. 

Bei der konventionellen Durchfuhrung der diskontinuierlichen Destination ("Batch Distillation") oder 
Rektifikation trennt man die einzelnen Fraktionen in der Reihenfolge ihrer Fluchtigkeit nacheinander 
liber Kopf ab. Dabei strebt man an, die einzelnen Fraktionen in zeitiich konstanter Konzentration bei 
allmahlich ansteigendem Rucklaufverhaltnis zu entiiehmen. Nachteilig ist hier, dass das 
Rucklaufverhaltnis mdglichst genau geregelt werden muss und dass Bedienungsfehler wahrend der 
Produktion die bereits enreichte Reinheit des angesammelten Produktes wieder stark verschlechtem 
konnen. Dabei kann die letzte Produktmenge, die in den Produkttank gelangt, die Qualitat des 
Inhalts so stark verschlechtem, so dass eine emeute Aufarbeitung des gesamten Tankinhalts 
notwendig ist. Dies gilt insbesondere, wenn sehr hohe Produktreinheiten enreicht werden mussen 
odersollen. 

Zur Losung dieses Problems ist es bekannt, die diskontinuierliche Rektifikation unter totalem Ruck- 
fluss zu betreiben und am Kopf der Kolonne und eventuell auch im mittleren Bereich Produktbehal- 
ter vorzusehen, die zum Auffangen und zeitiich verzogertem Abgeben der an der bestimmten Stelle 
der Kolonne anfallenden Flussigkeit dienen. Diese Produktbehalter dienen also zum Zwischenspei- 
chem der an der jeweiligen Stelle der Kolonne anfallenden Flussigkeit. 
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Vor einigen Jahren wurde diese "Multivessel Batch Distillation" naher untersucht. Die experimentel- 
len Untersuchungen wurden jedoch nur im Labormalistab und Technikumsmalistab durchgefiihrt 
(Warter, Michael: "Batch-Rektifikation mit Mittelbehalter", Fortschr.-Ber. VDI Reihe 3 Nr. 686, 
VDI Veriag Dusseldorf, 2001). 

Der erste Vorteil dieser so genannten "zyklischen Fahrweise" besteht darin, dass die bestmogliche 
theoretische Trennleistung fur die verwendete Aniage zu erzlelen ist. Das kann sehr leicht im be- 
kannten McCabe-Thieie-Diagramm fur binare Gemische grafisch bewiesen werden, da in diesem 
Fall die Arbeitsgerade mit der Diagonalen zusammenfallt, so dass die beste Trennleistung enieicht 
wird. Daher eignet sicfi die "Multivessel Batch Distillation" besonders fiir die Herstellung von Pro- 
dukten hoher Reinheit. Hier besteht der Vorteil darin. dass keine Strategien fur die laufende Ande- 
rung des Rucklaufverhaltnisses erforderiich sind, wie dies ubiicherweise bei der konventlonellen 
Batchrektifikation der Fall ist. 

Der zweite Vorteil der zyklischen Fahrweise besteht darin, dass man mit der "l\/lultivessel Batch 
Distillation" die Herstellung definierter Produktqualitaten sehr slcher durchfuhren kann. Bei der zykli- 
schen Fahnweise verlasst den System-Bilanzraum zunachst einmal kein Produkt, da keine Weiter- 
leitung in die Produkttanks erfolgt Erst wenn die Produktqualitaten den vorgegebenen Qualitats- 
anfordemngen geniigen, erfolgt ein Umpumpen in die Produkttanks. Damit werden die Moglichkei- 
ten von Bedienungsfehlem wahrend der Produktion auBerordentlich starts eingeschrankt. Das ist 
besonders bei der Herstellung von Produkten mit sehr hohen Reinheitsanforderungen wichtig. Bei 
der konventionellen Batchrektifikation kann bei einem Bedienungsfehler namlich gerade die letzte 
Produktmenge, die in den Produkttank geleitet wird, die Qualitat des bis dann angesammelten 
hochreinen Produkts im Tank entscheidend verschlechtem. Dieser Nachteil wird bei der zyklischen 
FahnA^eise durch die beschriebene Vorgehensweise vemiieden. 

Weitere Vorteile der zyklischen Fahrweise liegen In der gleichzeitigen Herstellung mehrerer ver- 
kaufsfahiger Produkte (iber alle Produktbehalter, in einer Zeiterspamis und in moglichen Energie- 
einsparungen aufgrund des warmeintegrierten Systems und damit in einer Senkung der Herstel- 
lungskosten, 

Einen speziellen Fall der "Multivessel Batch Distillation" stellt eine Kolonne mit nur einem oberen 
Produktbehalter (Kopf-/Destillatbehalter) und mit dem Sumpfbereich als weiterem Produktbehalter 
dar. In diesem Fall konnen naturlich gleichzeitig nur zwei Produkte, namlich Kopf- und Sumpfpro- 
dukt unter totalem Rucklauf hergestellt werden. 
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Allerdings treten bei der zyklischen Fahrweise schwerwiegende Probleme auf, wenn diese im indu- 
striellen Produktionsmalistab durchgefiihrt werden soli, wie im folgenden erlautert wird. Innertialb 
der in Figur 1 dargesteilten bel<annten Rel<tifil<ationsl<olonne 1 bildet sich naturlicli ein Konzentrati- 
onsprofil aus. Dabei sind in den einzelnen Kolonnenabschnitten jeweiis mindestens zwei Kompo- 
nenten und ubliciierweise mehrere Komponenten vorhanden. Das bedeutet, dass zum Beispiel im 
unteren Kolonnenabschnitt mit den Packungen 7, 8 immer eine oder mehrere Komponenten aus 
dem zweiten Produkt 3' und dritten Produkt 4' vorlianden sein mussen. Das gleiche gilt fur alle 
anderen Kolonnenabschnitte. Diese Komponenten bilden den Fliissigkeitsinhalt ("Holdup") innerhalb 
der Kolonne, der sich aus dem Holdup auf den Fullkorpem und Packungen zusammensetzt. 
Besonders in Kolonnen mit modemen Packungen ist auBerdem noch eine zusatzliche Art des Flus- 
sigkeitsinhalts wichtig, namlich der Flussigkeitsinhalt in den in Figur 1 nicht dargesteilten Sammlem 
und Vertellem. Besonders der Flussigkeitsinhalt in den Sammlem ist von entscheidender Bedeu- 
tung. 

Wie bereits erwahnt, zeichnet sich die zyklische Fahnweise mit einer Multivesselstruktur dadurch 
aus, dass die einzelnen Behalter entleert werden und der gesamte Flussigkeitsinhalt der Produkt- 
behalter in die Produktionstanks umgepumpt wird. Wird das fur alle Produktbehalter durchgefiihrt, 
wobei der Sumpfbereich einer Rektifikationskolonne hier als Produktbehalter verstanden wird, so 
wird im Laufe des Entleerens die Energlezufuhr im Verdampfersystem zwangslaufig unterbrochen. 
Infolge der stark veningerten Flussigkeitsmenge im Sumpfbereich reilit namlich der Umlaufstrom in 
Zwangsumlaufverdampfem, zum Beispiel in Fallfilmverdampfern, beziehungsweise in Naturum- 
laufverdampfem ab und kann nicht mehr aufrechterhalten werden. Damit werden die hydrodynami- 
schen Verhaltnisse innerhalb der Kolonne extrem gestort. Als Folge dieser Vorgange bricht das 
Druckprofil innerhalb der Kolonne zusammen und der hydrodynamische Glelchgewichtszustand 
zwischen der aufsteigenden Dampfphase und der herabflielienden Flussigphase kann nicht mehr 
weiter aufrecht erhalten werden. Als Ergebnis dieser Vorgange stromt der gesamte Holdup in die 
einzelnen Produktbehalter und verschlechtert die Produktqualitat. Dies ist besonders bei hohen Pro- 
duktreinheiten relevant, da in diesem Fall die hohen Relnheitsanforderungen in den einzelnen 
Produktbehaltem nicht mehr gewahrleistet werden konnen. Damit ist die Herstellung von Produkten 
hoher Reinhelt in der "Multivessel Batch Distillation" im industriellen ProduktionsmaBstab nicht 
moglich, wenn das Verfahren nach dem Stand der Technik betrieben wird und die bekannten Anla- 
gen verwendet werden. 

Wird die "Multivessel Batch Distillation" im Labonnafistab durchgefiihrt, tritt dieses Problem beim 
Beendigen des Verfahrens in der Regel nicht auf. Hier steht nicht eine hohe Produktausbeute, son- 
dem vielmehr die Herstellung von Produktmustem vorgegebener hoher Reinheit im Vordergrund. 
Daher wird der Sumpfbehalter nur in einem relativ geringen Umfang entleert, urn das Produktmuster 
zu erstellen, wobei das im Sumpfbehalter weiterhin vorhandene Produkt in ausreichender Menge 
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vorhanden ist, so dass die Warmezufuhr weiterhin aufrecht erhalten wird und das oben genannte 
Problem beim Beendigen des Verfahrens im industriellen ProduktionsmaRstab nicht auftritt. 
Entsprechendes gilt fiir die Herstellung von Produktmustern durch teilwelses Entleeren der anderen 
Produktbehalter. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, be! einer Anlage der eingangs genannten Art eine 
Mogllchkelt zu schaffen, beim Betreiben der Anlage im industriellen ProduktionsmalXstab mit hoher 
Sicherheit eine hohe Reinheit der gewonnenen Produkte bei gleichzeitig groBen Produktausbeuten 
zu erzielen. 

Diese Aufgabe wird bei der Anlage der eingangs genannten Art erfindungsgemaR dadurch gelost, 
dass eine Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flusslgkeit in den unterhalb des Kolonnenab- 
schnitts angeordneten Produktbehalter oder an diesem Produktbehalter vorbei vorgesehen ist. 

Auf diese Weise kann die Anlage wie folgt gefahren werden: Zunachst wird die Rektifikationsko- 
lonne unter totalem Riickfluss betrieben, wobei die genannte Einrichtung die Flusslgkeit in den 
Produktbehalter lenkt, wo die Flussigkeit aufgefangen und zwischengespeichert und schlielJIich in 
die Kolonne zuriickgeleitet wird, Ist ein stationarer Arbeitspunkt der Anlage erreicht, wobei die Pro- 
duktqualitat in den Produktbehaltem den vorgegebenen Anfordemngen entspricht, so konnen die 
Produktbehalter vollstandig entleert werden, ohne dass der Holdup von oben nach unten in die Pro- 
duktbehalter stromt und die Produktqualitat verschlechtert, da die genannte Einrichtung nun umge- 
schaltet wird und die zuriickstromende Flussigkeit an den Produktbehaltem vorbei leiteL 

Insbesonderc weist der den Holdup enthaltende Kolonnenabschnitt mindestens eine eingebaute 
Packung und/oder mindestens einen elngebauten Boden auf. Bevorzugt ist also eine modeme 
Fullkdrperkolonne und gegebenenfalls eine Bodenkolonne. 

Die genannte Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit kann. insbesondere je nach der 
Art des Produktbehalters, unterschiedlich ausgelegt sein. Wenn der unterhalb des Kolonnenab- 
schnitts angeordnete Produktbehalter als Sumpfbehalter oder als Batchreaktor ausgebildet 1st, wird 
vorgeschlagen, dass zwischen dem untersten Kolonnenabschnitt, zum Belspiel der untersten Pak- 
kung der Rektifikationskolonne, und dem Sumpfbehalter bzw. dem Batchreaktor ein Sammler ange- 
ordnet ist, dessen Auslass mit einem Zusatzbehalter und mit dem Sumpfbehalter bzw. mit dem Bat- 
chreaktor verbunden ist, und dass die Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit eine 
erste Ventilanordnung aufweist Wenn der Sumpfbehalter bzw. Batchreaktor entleert werden soil, 
wird die erste Ventilanordnung derart betatigt, dass der Holdup aus dem untersten Stoffaustausch- 
Bereich nicht mehr in den Sumpfbehalter bzw. in den Batchreaktor, sondem in den Zusatzbehalter 
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stromt und damit die hohe Qualitat, insbesondere die hohe Reinheit, des Sumpfproduktes nicht 
beeintrachtigt. 

Dabei ist es grundsatzlich moglich, dass auch wahrend des Betriebes der Kolonne unter totalem 
Rucklauf die nach unten stromende Fliissigkeit vollstandig durch den genannten Zusatzbehalter und 
aus diesem dann in den Sumpf fliellt. Bevorzugt ist jedoch, dass wahrend der ersten Phase des 
Verfahrens die nach unten stromende Fliissigkeit in liblicher Weise unmittelbar aus dem untersten 
Stoffaustauschbereich in den Sumpfbehalter flielit, wobei hier am Ausiass des unterhalb der unter- 
sten Packung angeordneten Sammlers ein Ventil angeordnet ist Zum Beendigen des Verfahrens 
wird dieses Ventil geschlossen und ein anderes Ventil geoffnet, welches die Fliissigkeit uber eine 
Nebenleitung in den Zusatzbehalter lenkt. Das Entsprechende gilt fur einen Batchreaktor mit auf- 
gesetzter Rektifikationskolonne. Es wird daher ausdrucklich vorgeschlagen, dass der Sammler iiber 
die erste Ventilanordnung einerseits mit dem Zusatzbehalter und andererseits mit dem Sumpfbe- 
halter bzw. mit dem Batchreaktor verbunden ist. Dabei kann die erste Ventilanordnung aus einer 
Anordnung mehrerer Ventile oder aus einem einzlgen Mehrwegeventil bestehen. 

Die erfindungsgemalie Anlage iasst sich, wie bereits ausgefuhrt, nicht nur zum physikalischen 
Trennen von Stoffgemischen, sondem auch zum Durchfuhren von chemischen Reaktionen einset- 
zen, insbesondere auch als diskontinuierlich arbeitender Reaktor mit einer aufgesetzten Rektifika- 
tionskolonne. Dabei entspricht der Sumpfbehalter einem diskontinuieriichen Kesselreaktor, zum 
Beispiel einem Riihrkesseireaktor. Eine Anlage mit einem Riihrkesselreaktor und einer aufgesetzten 
Rektifikationskolonne nach dem Stand der Technik ist beispielsweise in der EP 0 464 045 B1 
(Henkel KGaA) beschrieben. Hier ist die Rektifikationskolonne jedoch nicht zur Durchfuhrung der 
"Multivessel Batch Distillation" ausgelegt. 

Zur erfindungsgemalien Herstellung eines im mittleren Bereich der Kolonne anfallenden Produktes 
hoher Qualitat wird fur die erfindungsgemaBe Anlage vorgeschlagen, dass die im mittleren Kolon- 
nenabschnitt nach unten stromende Fliissigkeit uber eine zweite Ventilanordnung in einen zweiten 
Produktbehalter, dessen Ausiass mit dem tiefer liegenden Kolonnenabschnitt verbunden ist, oder in 
eine den zweiten Produktbehalter umgehende Bypassleitung lenkbar ist. Im Gegensatz zum 
Sumpfberelch dient hier der zusatzlich vorgesehene Behalter nicht als Auffangbehalter fiir den Hol- 
dup, sondem als Produktbehalter, welcher uber entsprechende Ventile mit der Kolonne, also zum 
einen mit dem Ausiass des oben liegenden Sammlers und zum anderen mit dem Einlass des unten 
liegenden Verteilers verbunden ist Wesentlich ist hier die den zweiten Produktbehalter umgehende 
Bypassleitung, durch welche der Holdup beim Beendigen des Verfahrens stromt, um den bereits 
angesammelten Inhalt im zweiten Produktbehalter nicht zu verunreinigen. 
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In entsprechender Weise konnen entlang der Kolonne mehrere Produktbehalter dieser Art, aber in 
unterschiedlichen Hohen, also unterhalb unterschiedlicher mittlerer Kolonnenabschnitte angeonJnet 
sein, wobei die Infialte der Produktbehalter in gleicher Weise vor dem beim Beendigen des Verfati- 
rens herabfliedenden Holdup geschutzt sind. 

Hinsichtlich der Herstellung des Kopfproduktes mit der erflndungsgemaBen Aniage wird welterhin 
vorgeschlagen. dass der Produktbelialter fOr das Kopfprodukt, n§mlicli der Destillatbehalter, uber 
eine Zuflussleitung, insbesondere mit Kondensator, und eine Ruckflussleitung mit dem Kopf der 
Kolonne verbunden ist 

Schlielilich umfasst die Erfindung auch ein Verfahren zum Durchfuhren einer Rektifikation und/oder 
einer Reaktion in einer Aniage der genannten erfindungsgema&en Art 

Zur Losung der bereits oben genannten Aufgabe wlrd im erfindungsgemaUen Verfahren vorge- 
schlagen, dass man das Verfahren zunachst unter totalem Ruckfluss betreibt und die Flussigkeit 
zum Zwischenspeichem in die Produktbehalter lenkt und danach, also wenn die vorgegebene oder 
gewunschte Spezifikation, insbesondere die gewunschte Reinheit, enreicht ist, an den Produktbe- 
haltern vorbei lenkt und die Produktbehalter entieerL 

Weitere Vorteile und Ausgestaltungen der Erfindung werden nachfolgend noch eriautert, wobei 
mehrere Ausfuhrungsbeispiele der Erfindung, teilweise anhand von Zeichnungen, naher beschrie- 
ben werden. Es zeigen: 

Rg. 1 eine schematische Darstellung einer Aniage zur "MuHivessel Batch Distillation" nach dem 
Stand der Technik, 

Fig. 2 eine perspektivlsche Darstellung des mittleren Berelches einer modemen Packungsko- 
lonne mit einer Packung der Fimia Sulzer nadi dem Stand der Technik, 

Fig. 3 eine schematische Darstellung einer Aniage zur "Multlvessel Batch Distillation" gemali der 
Erfindung in einem ersten Ausfuhrungsbeispiel, 

Fig. 3a den unteren Tell der Aniage nach Fig. 3 nach einer anderen erfindungsgemaRen Variante, 

Fig. 4 eine schematische Darstellung einer erfindungsgemaUen Aniage in einem weiteren Aus- 
fuhmngsbeispiel mit einem Reaktor mit aufgesetzter Rektifikationskolonne. 
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In alien Zeichnungen haben glelche Bezugszeichen die gleiche Bedeutung und werden daher ge- 
gebenenfalls nur einmal eriautert. 

Ein Beispiel fiir eine Aniage zur "Multivessel Batch Distillation" nach dem Stand der Technll< ist in 
Figur 1 sciiematisch dargestellt. Entlang einer gewohnlichen Batchrektifikationskoionne 1 werden 
mehrere Produktbetialter 2, 3 angeordnet. Dabei wird der Sumpfbereich der Kolonne als Produkt- 
behalter 4 fur das Sumpfprodukt angesehen. Die Innertialb der Kolonne 1 durch die Packungen 5, 
6, 7, 8 herunterstromende Flussigkeit wird der Kolonne entnommen und in einen entsprechenden 
Produktbehalter 2, 3, 4 geleitet. Die Produkte selber sind in den Figuren mit den Bezugsziffem 2' fur 
das Kopfprodukt, 3' fiir das im mittleren Belialter 3 zwischengespelcherte Produkt und 4' fur das 
Sumpfprodukt bezeiclinet Im mittleren Bereich der Kolonne konnen auch mehrere Produktbehalter 
angeordnet werden. Nach dem Aufsammein einer definierten Flussigkeitsmenge in den Behaltem 2, 
3 wird anschlieBend ein Flussigkeitsstrom aus den Behaltem 2, 3 entnommen und uber die Lei- 
tungen 9 (mit Ventil 10) und 1 1 wieder der Kolonne 1 zugefuhrt. 

Damit wird eine Fahnweise mit totalem Rucklauf durchgefuhrt, denn es wird den einzelnen Produkt- 
behaltem 2, 3, 4 kein Produktstrom entnommen und in einen Produkttank geleitet. Nach einer 
Ubergangszeit stellen sich in alien Produktbehaltem 2, 3, 4 stationare Zustande ein. Das bedeutet, 
dass die Produktqualitat in den einzelnen Produktbehaltem keinen zeitlichen Andeningen mehr 
unterworfen ist und nahemngswelse konstant bleibt. Aus diesem Grund wird diese Art der Rektifi- 
kation in Unterscheidung zur konventionellen Fahnweise der Batchrektifikation auch "zyklische 
Fahrweise" genannt. 

Entspricht die errefchte Qualltat den Reinheitsanfbrderungen fQr die einzelnen Produkte, so wird die 
zweite Phase des Verfahrens eingeleitet, in welcher die Ventile 12, 13, 14 geoffnet und die Produkte 
2', 3', 4' aus den einzelnen Produktbehaltem 2, 3, 4 entnommen und in die Produkttanks 15, 16, 17 
geleitet werden. 

Welsen die Produktqualitaten in den einzelnen Produktbehaltem 2, 3, 4 Abwefchungen von der 
geforderten Produktqualitat, insbesondere von der gewunschten Reinheit, auf, werden durch 
geeignete Anderungen der Verfahrensparameter die Produktmengen in den Produktbehaltem 2, 3, 
4 geringfugig geandert, ein neuer station&rer Zustand wird abgewartet und anschlieSend iiber die 
weitere Vorgehensweise entschieden. 

Weiterhin sind in Fig. 1 ein an sich bekannter Kondensator 18 am Kopf der Kolonne 1 und der an 
sich bekannte Sumpferhitzer 19 eingezeichnet, welcher zum Beispiel als Zwangsumlaufverdampfer 
Oder als Naturumlaufverdampfer ausgebildet sein kann. 
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Zum naheren Verstandnis der Bedeutung der Menge des in den Sammlem einer Rektifikationsko- 
lonne gespeicherten Flussigkeitsmenge, die beim Beenden der "Multivessel Batch Distillation" nach 
dem Stand der Technik zu erheblichen Problemen fuhrt, ist in Figur 2 ein Ausschnitt aus einer 
ubiichen Rektifikationskolonne dargestellt. Der Ruckfluss vom Kondensator 18 wird iiber die Leitung 
9 auf einen Verteiler 20 gegeben und rieselt von dort gleichmaliig uber die Packung 21 nach unten. 
Die an der Unterseite der Packung 21 austretenden Flussigkeitsmengen werden durch schragge- 
stellte Blechlamellen, namlich vom Samnfiler 22, aufgefangen und uber einen Ringkanal 23 einem 
weiteren Verteiler 24 zugefuhrt, welcher die Flussigkeit gleichmaKig auf die Oberseite der darunter 
angeordneten Packung 25 verteilt. Bel dem Lamellensammler 22 kann es sich belspielsweise urn 
einen Sammler des Typs SLR der Fa. Sulzer handeln. Zum Einspelsen des flusslgen Feed Ist eine 
weitere Leitung 26 im mittieren Berelch der Koionne vorgesehen, die In den Ringkanal 23 mundet. 

Eine erfindungsgemaBe Aniage ist schematisch in Fig. 3 dargestellt, welche eine Rektifikationsko- 
lonne 1 zum Trennen eines Flussigkeitsgemisches zeigt. 

Neben den an sich bekannten Elementen, die bereits bei der Beschreibung der Aniage in Figur 1 
erlautert wurden, werden nun die neuen erfindungsgemaften Merkmale und Elemente im Einzelnen 
genannt. Statt des einen Produktbehalters 3 konnen im mittieren Bereich der Koionne 1 naturlich 
auch mehrere Produktbehalter 3 entlang der Koionne vorgesehen sein. ErfindungsgemaB sind be- 
stimmte Einrichtungen vorgesehen, die das Vemnischen der Inhalte in den Produktbehaltem 3, 4 mit 
den Flussigkeitsmengen auf den Schuttungen, Packungen 5, 6, 7, 8, in den Sammlem 22, 30 und 
Verteilern 20, 24 verhindem. 

Zum einen wird im Bereich des Produktbehalters 3 parallel zur Produktleitung 11 eine Zusatzleitung 
27 Installiert, welche mit einem Ventil 28 abgespenl werden kann. Mit einem weiteren Ventil 29 kann 
der Produktbehalter 3 vor der in Koionne 1 herabfliellenden Flussigkeit gesicherl werden. Zwischen 
dem Auslass des Produktbehalters 3 und dem Verteiler 24 ist auflerdem ein Zusatzventil 37 ange- 
ordnet, Im enreichten stationaren Arbeitspunkt der Aniage, wenn die vorgegebene Produktqualitat im 
Produktbehalter 3 enreicht ist, werden die Ventile 29 und 37 geschlossen und das Ventil 28 geoffnet, 
so dass die Flussigkeit aus dem Sammler 22 direkt auf den Verteiler 24 flielSt und nicht in den 
Produktbehalter 3 gelangt. Nach dem Offnen des Ventils 13 wird dann der Produktbehalter 3 in den 
Produkttank 16 entleert. 

Zum anderen ist im untersten Bereich der Koionne eine andersartige Ausgestaltung dargestellt, die 
das Vennischen des Sumpfproduktes mit dem Flussigkeitsinhalt auf den daruber liegenden Pak- 
kungen 7, 8 sowie in dem Verteiler 24 und den welter oben liegenden Einrichtungen der Koionne 
verhindert. Das im mittieren Bereich der Koionne vorgeschlagene Umleiten des Flussigkeitsstromes 
aus der Koionne als Rucklaufstrom unmittelbar wieder zuriick in die Koionne ohne den Umweg uber 
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den Produktbehalter kann hier natiirlich nicht realisiert werden, da in diesem Fall der Flussig- 
keitsstrom in den Kolonnensumpf gelangen und dort das Sumpfprodukt 4' verunreinigen wiirde. 
Stattdessen wird hier der Einbau eines zusatzlichen Sammlers 30 unterhalb der untersten Packung 
8 vorgeschlagen. Der Sammler 30 fangt den gesamten Flussigkeitsstrom auf, der ansonsten direkt 
in den Sumpfbehalter 4 gelangen wurde. 

Bis zum Enreichen des stationaren Zustandes in alien Produktbehaltem wird der gesamte Flussig- 
keitsstrom, der den letzten Packungsabschnitt 8 verlasst und vom Sammler 30 aufgefangen wird, 
uber die Leitung 31 und das geoffnete Ventil 32 in den Sumpfbehalter 4 geleitet. Nach dem Enrei- 
chen des stationaren Arbeitspunktes in alien Produktbehaltem wird kurz vor dem Entleeren alter 
Produktbehalter und auch des Sumpfbehalters 4 die aus dem Auslass des Sammlers 30 stromende 
Fiussigkeit uber die Leitung 31 und ein gedffnetes Ventil 33 in einen Zusatzbehalter 34 geleitet, 
welcher den durch die Kolonne nach unten stromenden Holdup auffangt. Dabei ist natiirlich das 
Ventil 32 geschlossen, urn eine Verunreinigung des Sumpfproduktes 4' durch den Holdup zu ver- 
hindern. Das im Zusatzbehalter 34 aufgefangene Fliissigkeitsgemisch kann bei der nachsten Ver- 
fahrensdurchfuhrung wieder mit dem neuen Feed vermischt und erneut aufgearbeitet werden. 
Vorteilhaft ist dabei, das keine Produktverluste in Kauf genommen werden miissen und eine beson- 
ders wirtschaftliche Fahnweise dadurch gewahrieistet ist. 

Alternativ, aber nicht bevorzugt, kann der Zusatzbehalter 34 auch derart Installiert werden {Figur 
3a), dass die gesamte vom Sammler 30 abgegebene Fliissigkeitsmenge immer zunachst in den 
Zusatzbehalter 34 flielJt. Nach dem Erreichen des stationaren Arbeitspunktes wird zuerst der Zu- 
satzbehalter 34 in den Sumpfbehalter 4 entleert und dann das Ventil 36 geschlossen. Jetzt wird, wie 
in der bevorzugten Variante nach Figur 3, der Sumpfbehalter 4 in den Produkttank 17 durch Offnen 
des Ventils 14 und SchlieKen des Ventils 38 entleert. 

Am Kolonnenkopf (Fig. 3) ist auderdem eine Zusatzleitung 39 mit einem Ventil 40 vorteilhaft. Im 
stationaren Arbeitspunkt der Aniage wird die Zusatzleitung 39 durch Offnen des Ventils 40 und 
SchlieBen der Ventlle 41, 42 in Betrieb genommen, damit der Inhalt des Produktbehalters 2 vor 
eventuellen Storungen geschutzt ist, die seine Zusammensetzung verunreinigen konnten. 

Die Erfindung umfasst auch den Sonderfall der "Multlvessel Batch Distillation", bei welchem eine 
Kolonne mit nur einem Destillatbehalter 2 und einem Sumpfproduktbehalter 4 als Produktbehalter 
vorgesehen sind und wobei der oder die so genannten Mittelbehalter 3 fehlen. Typisch fiir solche 
Anordnungen sind insbesondere die an sich bekannten Batchreaktoren mit einer aufgesetzten 
Kolonne. wie sie beispielsweise in Fig. 4 in einer erfindungsgemalJen Ausgestaltung schematisch 
dargestellt sind. Der Produktbehalter 4 fiir das Sumpfprodukt ist hier als Ruhrkesselreaktor 35 
ausgebildet. Der andere Produktbehalter in Figur 4 ist der Destillatbehalter 2. Wegen der genannten 
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Vorteile wird die in Figur 4 dargestellte Aniage unter totaiem Riicklauf betrieben. Die aufgesetzte 
Rektifikationskolonne dient auch zur Entfemung des Eduktuberscliusses nach der erfolgten Reak- 
tion. Bin Beispiei fiir eine derartige Reaktion ist die Herstellung eines Esters aus einer organischen 
Saure und einem Alkohol, wie sie zum Beispiei in der bereits genannten EP 0 464 045 B1 als Bei- 
spiei beschrieben wird. In vielen Fallen ist die Wertkomponente ein relativ schwer fliichtiges Pro 
dukt, aus dem die Leichtsieder abzutrennen sind. 

Urn nach dem Beenden der Reaktion den Inhalt im Reaktor, welcher in vielen Fallen die Wertkom- 
ponente enthalt, vor dem Holdup der Kolonne 1 zu schutzen, wird eine entsprechende Anordnung 
im Sumpfbereich wie in Figur 3 vorgeschlagen. Nach dem Entfemen der Leichtsieder, die Im Pro- 
duktbehalter 2 gesammelt werden, wird das Ventil 32 geschlossen und das Ventil 33 geoffnet, so 
dass der Flussigkeitsinhalt aus der Kolonne 1 uber den Sammler 30 und die Leitung 31 nicht mehr 
in den Ruhrkesselreaktor 35, sondem uber das Ventil 33 in den Zusatzbehalter 34 geleitet wird. 

Die Aniage nach Fig. 4 eignet sich besonders fur Sumpfprodukte hoher Reinheit, weiche durch das 
Vermischen mit dem aus der Kolonne 1 herabfliellenden Flussigkeitsstrom QualitatseinbuBen erlei- 
den wurden. Damit wird der weitere Vorteil en'eicht, dass ein Destiilationsschritt zur Entfemung der 
vom Holdup stammenden Leichtsieder aus dem Sumpfprodukt eingespart werden kann. 

Im Folgenden wird die Vorgehensweise im Kopfbereich der Aniage nach Fig. 4 wahrend der Reak- 
tion im einzelnen eriautert: 

Es werde die allgemeine Reaktion 



betrachtet Als Beispiei kann hier eine Veresterungsreaktion dienen, wobei A Alkohol, B Saure, C 
Ester und D Wasser bedeutet Nimmt man vereinfachend an, dass A, B, C, D vollstandig mischbar 
sind, liegt ein homogenes Gemisch vor. Die Kolonne dient zur laufenden Entfemung von Wasser 
(Komponente D) aus dem Reaktlonsgemisch bei minlmalen Verlusten an den Komponenten A, B 
und C. Dadurch wird das Reaktionsgleichgewicht im Reaktor sehr vorteilhaft beeinflusst. Um die 
Investitionskosten zu minimieren, versucht man in der Praxis die Kolonnenhohe zu minlmieren. Da 
die beste Trennleistung bei totaiem RQcklauf en-eicht wird, bietet sich die folgende Fahn/velse an 
(Fig. 4), wobei die Ventile 41, 42, 43 offen sind und das Ventil 40 geschlossen ist. 



A + B^C + D 
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Altemativ sei die Reaktion 



A + B^C 



betrachtet, bei welcher ein leichtsiedendes Produkt C abzutrennen ist. Das Ziel ist hier, ein mog- 
lichst "reines" Produkt C im Destillatbehalter 2 zu erhalten. Dazu sind zunachst die Ventile 41, 42, 
43 geoffnet und das Ventil 40 ist geschlossen. Wenn sich im wesentlichen die gesamte Menge an 
Produkt C im Produktbelialter 2 angesammeit hat und allmahlicli auch unerwunsclite Nebenpro- 
dukte der Reaktion abdestilliert werden und ebenfalls in den Produktbelialter 2 zu gelangen drohen, 
wird die Zusatzleitung 39 durch Offnen des Ventils 40 in Betrieb genommen und die Ventile 41, 42 
geschlossen. Das Ventil 43 bleibt natiirlich offen. Auf diese Weise wird der Inhalt des Produktbe- 
halters 2 vor abdestillierten Nebenprodukten und vor der iiberschussigen Komponente A oder B 
geschutzt. 

Eine Alternative zur Zusatzleitung 39 ware eine an sich bekannte Umschaltung auf einen parallel 
angeordneten weiteren Behalter 44 mittels einer anderen Zusatzleitung 45. Der weitere Behalter 44 
und die andere Zusatzleitung 45 mit den Ventilen sind in Figur 4 gestrichelt eingezelchnet. 

Nach dem Beendigen der Reaktion A + B C + D wird das im Behalter 2 angesammelte Reakti- 
onswasser D entfemt, soweit das Wasser nicht bereits schon wahrend der Reaktion aus dem Be- 
halter 2 entfernt worden ist, und es erfolgt das Abdestillieren des Uberschusses der Komponente A 
Oder B aus dem Reaktionsgemisch, urn das Wertprodukt C mit moglichst hoher Reinheit zu erhal- 
ten, Der Uberschuss an der Edukt-Komponente A oder B wird im Produktbehalter 2 gesammelt, der 
die Funktion einer Destillatvorlage hat. Dabei wird eine moglichst hohe Konzentration (Reinheit) des 
Inhaites im Produktbehalter 2 angestrebt, da diese Komponente in der Regel in den Reaktor zu- 
riickgefuhrt und be! der nachsten Charge wieder eingesetzt wird. Eine moglichst hohe Konzentration 
eriaubt es, bei der nachsten Charge eine hohe Raum-Zeit-Ausbeute im Reaktor zu en^eichen. 

Wahrend der Abdestillation des Oberschusses der Komponente A oder B nach dem Beendigen der 
Reaktion sind die Ventile 41 , 42, 43 geoffnet und das Ventil 40 geschlossen. 

Nach dem Erreichen der gewiinschten Zusammensetzung im Produktbehalter 2 wird in folgender 
Reihenfolge vorgegangen: 

1. Die Ventile 41, 42 werden geschlossen und das Ventil 40 in der Zusatzleitung 39 wird geoffnet, 
wobei das Ventil 43 naturlich offen bleibt. 
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2. Dann wird zum Schutz des Wertproduktes C das Ventil 33 geoffnet und das Ventil 32 geschlos- 
sen. 

3. Der Inhalt des Batchreaktors 35, namlich das Wertprodukt C, wird nun in einen in Figur 4 nicht 
dargestellten Produkttank gepumpt 

4. Der Inhalt des Zusatzbefialters 34 wird in den Batclireaktor 35 umgepumpt. 

5. Der inhalt des Produktbehalters 2 wird ebenfalls in den Batchreaktor 35 umgepumpt. 

6. Die nachste Charge wird mit der Dosierung der Ausgangskomponenten A und B begonnen. 

Zusammenfassend kann daher folgendes festgestellt werden: Die Aniage nach Figur 4 besteht aus 
einem Reaktor 35 und einer Kolonne 1. In der ersten Phase des Verfahrens erfolgt eine mit einer 
Destination gekoppelte Reaktion, zum Beispiel eine Veresterung mit einem Abdestillieren von Was- 
ser. In der zweiten Phase des Verfahrens erfolgt nur eine Destination, zum Beispiel das Abdestillie- 
ren des Uberschusses an Edukten. In der zweiten Phase verhalt sich die Aniage also wie bei einer 
konventionellen Batch-Destillation. Der Unterschied liegt hier im ungewohnlich groBen Sumpfbe- 
reich, der vom Reaktor gebildet wird. Bei der konventionellen Batch-Destillation ist der Sumpfbe- 
halter jedoch kein Reaktor. 

Versuchsbeisoiel qemaR der Erfinduna 

In einer Aniage entsprechend Figur 3 wurde ein erfindungsgemalies Versuchsbeispiel gefahren. In 
der Kolonne mit einem Durchmesser von 70 mm waren zwei Packungen vom Typ BX der Firnia 
Sulzer mit einer Hohe von jewells 1 m angeordnet. Jede dieser Packungen entsprach 5 bis 6 theo- 
retischen Boden. Die Kolonne wurde mit einem Kopfdmck von 10 bis 20 mbar betrieben, wobei der 
Druckverlust uber der Kolonne 4 bis 8 mbar betrug. Die Sumpftemperatur lag bei 130 bis 140 **C. 
Anstelle eines Sammlers wurde ein ubiicher Ruckflussteiler (Fa. Nonnag) mit elektromagnetischer 
Bedienung venA/endet. 

Eingesetzt wurde 2,9 kg eines Testgemlsches aus Fetlalkoholen mit der folgenden Zusammenset- 
zung: 

C6: 24,8 %, 
C8: 26,0 %, 
C10: 49,2%. 

Nach 2,5 h Verfahrensdauer wurde ein stationarer Zustand erreicht. Das heilXt, die mit einem Ga- 
schromatographen gemessenen Zusammensetzungen der 3 Produkte, namlich des Kopfproduktes, 
des Mittelproduktes und des Sumpfproduktes, anderten sich nicht mehr. 
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Vor dem Entleeren wurden die Produktbehalter erfindungsgemafi vor dem nach unten flieBenden 
Holdup geschutzt. Die experimentell erzielten Produktzusammensetzungen betrugen: 

C6: 98,8 %, 
C8: 98,1 %, 
C10: 99.5%, 

wobei die 3 Produkte mit einem Gascliromatographen analysiert wurden. 

Diese holien Produktreinheiten, die auf lediglicli 5 bis 6 tlieoretischen Boden erzielt wurden, sind 
auf die Faiiniveise mit totalem Rucklauf zuruckzufuhren, die die fiochst mogliche Systemtrennlei- 
stung gewahrleistet, sowie auf die erfindungsgemaHe Anordnung zum Schutz der Produkte vor dem 
nach unten flieBenden Holdup. 
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Bezuaszeichenliste 

1 Batchrektifikationskolonne 

2 Produktbehalter fur 1 . Produkt 
2' Kopfprodukt 

3 Produktbehalter fur 2. Produkt 
3' 2. Produkt 

4 Produktbehalter fiir Sumpfprodukt (3. Produkt), Sumpfbehalter 
4' Sumpfprodukt 

5 Packung (Kolonnenabschnitt) 

6 Packung (Kolonnenabschnitt) 

7 Packung (Kolonnenabschnitt) 

8 Packung (Kolonnenabschnitt) 

9 Leitung fur Destlllat (Kondensat) 

10 Ventil 

11 Leitung 

12 Ventil 

13 Ventil 

14 Ventil 

1 5 Produkttank fiir 1 . Produkt 

1 6 Produkttank fur 2. Produkt 

1 7 Produkttank fur 3. Produkt (Sumpfprodukt) 

18 Kondensator 

19 Sumpferhitzer 

20 Verteiler 

21 Packung 

22 Sammler 

23 Ringkanal 

24 Verteiler 

25 Packung 

26 Leitung fur Feed 

27 Zusatzleitung 

28 Ventil 

29 Ventil 

30 Sammler 

31 Leitung 

32 Ventil 

33 Ventil 
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34 


Zusatzbehalter 


35 


Ruhrkesselreaktor, Batchreaktor 


36 


Ventil 


37 


Zusatzventil 


38 


Ventil 


39 


Zusatzleitung 


40 


Ventil 


41 


Ventil 


42 


Ventil 


43 


Ventil 


44 


weiterer Behalter 


45 


andere Zusatzleitung 
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Patentanspruche 



1. Aniage zum Durchfuhren einer diskontinuierlichen Rektifikation in einer Rektifikationskolonne 
(1) Oder zum Durchfuhren einer chemischen Reaktion in einem Batchreaktor (35) mit einer auf- 
gesetzten Rektifikationskolonne (1), wobei die Rektifikationskolonne (1) unter totalem Ruck- 
fluss betreibbar ist und mindestens einen Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) zum Stoffaustausch, 
mindestens einen unterhalb des Kolonnenabschnitts (5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter 
(3; 4; 35) zum Auffangen und Zwischenspeichem der durch den Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) 
nach unten gestromten FlOssigkeit und mindestens einen weiteren Produktbehalter (2) zum 
Auftengen und Zwischenspeichem des Kopfprodukts (2*) aufweist, dadurch gekennzeichnet, 
dass eine Einrichtung (27, 28; 30 - 34) zum wahlwelsen Lenken der FlOssigkeit in den unter- 
halb des Kolonnenabschnitts (5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter (3; 4; 35) oder an die- 
sem Produktbehalter voibei vorgesehen ist. 

2. Aniage nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) 
mindestens eine eingebaute Packung und/oder mindestens einen eingebauten Boden auf- 



3. Aniage nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der unterhalb des Kolonnen- 
abschnitts (5; 6; 7; 8) angeordnete Produktbehalter (4) als Sumpfbehalter oder als Batchreaktor 
(35) ausgebildet ist und dass zwischen dem untersten Kolonnenabschnitt (8) und dem Sumpf- 
behalter (4) bzw. dem Batchreaktor (35) ein Sammler (30) angeordnet ist, dessen Auslass mit 
einem Zusatzbehalter (34) und mit dem Sumpfbehalter (4) bzw. mit dem Batchreaktor (35) ver- - 
bunden ist, und dass die Einrichtung zum wahlwelsen Lenken der FlOssigkeit eine erste Venti- 
lanordnung (32, 33) aufweist. 

4. Aniage nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeichnet, dass der Sammler 
(30) uber die erste Ventilanordnung (32, 33) einerseits mit dem Zusatzbehalter (34) und ande- 
rerseits mit dem Sumpfbehalter (4) bzw. mit dem Batchreaktor (35) verbunden ist. 

5. Aniage nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die im mittleren 
Kolonnenabschnitt (5, 6) nach unten stromende FlOssigkeit Ober eine zweite Ventilanordnung 
(28, 29) in einen zweiten Produktbehalter (3), dessen Auslass mit dem tiefer liegenden Kolon- 
nenabschnitt (7) verbunden ist, oder in eine den zweiten Produktbehalter (3) umgehende By- 
passleitung (27) lenkbar ist. 



weist. 
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Aniage nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der Pro- 
duktbehalter (2) fur das Kopfprodukt (2") uber eine Zuflussleitung, insbesondere mit Konden- 
sator (18), und eine Ruckflussleitung (9) mit dem Kopf der Kolonne verbunden isL 

Verfahren zum Durchfuliren einer Rektifikation und/oder einer Reaktion in einer Aniage nach 
einem der vorhergeiienden Anspriiclie, dadurch gekennzeichnet, dass man das Verfahren 
zunachst unter totalem Ruckfluss betreibt und die Flussigkeit zum Zwischenspeichem in die 
Produktbehalter (2; 3; 4; 35) lenkt und danach an den Produktbehaltem (2; 3; 4; 35) vorbel 
lenkt und die Produktbehalter (2; 3; 4; 35) entleert 
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FIG.2 

Stand der Technik 
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